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@ Verfahren zum Aufkonzentrieren von Tocopherolen und Sterolen 

(g) Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfah- 
ren zum Aufkonzentrieren von Tocopherolen und/oder 
freien Sterolen aus tocopherol- und/oder sterolhaltigen 
Gemlschen von Fetten und/oder Fettderivaten, bel dem 
man die Gemische direkt einer fraktionierten Destination 
und einer Molekulardestillation unterwirft. Vorzugsweise 
setzt man Dampferdestillate insbesondere Sojaol-, Rap- 
sol- Oder Sonnenblumendampferdestillate zur Aufkon- 
zentrierung ein. Das Verfahren kann auch zeitlich nachein- 
ander in einer entsprechend ausgefuhrten Apparatur 
durchgefuhrt werden. Teilt man die Fettsaure auf in einen 
Destillat- und einen Seitenstrom, so kann man eine ho- 
herwertige Fettsaure gewinnen. 
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Beschreibung 
Einleitung 

Die Erfindung betriffi ein Verfahren zum Aufkonzentrie- 
ren von Tocopherolen und/oder Sterolen aus tocopherol- 
und/oder sterolhaltigen Gemischen von Fetten und/oder 
Fettderivaten, bei dem man die Geniische direkt, d. h. ohne 
vorherige Reaktion oder den Zusatz von Hilfsstoffen, einer 
fraktionierten Destination und einer Molekulardestillation 
unterv^drft. 

Stand der Technik 

Tocopherol verbindungen sind in vielen pflanzlichen und 
tierischen Olen enthalten und werden auch als \dtamin E be- 
zeichnet. Die Bezeichnung Vitamin E bezieht sich auf die 
physiologische Wirkung dieser Nahrungsmittelinlialtsstoffe. 

Es sind 8 natiirlich vorkommende Substanzen mit Vit- 
amin-E- Wirkung bekannt. Sie sind Derivate des 6-Chroma- 
nols und gehoren zu 2 Gnippen von Verbindungen. Die erste 
Gruppe leitet sich vom Tocol ab und tragt eine gesattigte 
isoprenoide Seitenkette mit 16 C-Atomen. Zu dieser Gruppe 
gehoren alpha-, beta-, gamma- und delta-Tocopherol. Die 
Verbindungen unterscheiden sich im Methylierungsgrad am 
Benzolkern des Tocols. Alpha- Tocopherol ist dabei die Sub- 
stanz mit der starksten biologischen Vitamin-E-Wirkung 
und der groBten technischen und wirtschaftlichen Bedeu- 
tung. Es ist das dominierende Tocopherol im menschlichen 
und tierischen Gewebe. 

Die zweite Gruppe von Substanzen mit \^tamin-E- Wir- 
kung sind die Derivate des Tocotrienols. Sie unterscheiden 
sich von den anderen Tocopherol- Homologen durch die un- 
gesattigte isoprenoide Seitenkette mit 16 C-Atomen. Die na- 
tiirlich vorkommenden Toco-Enole zeigen ebenfalls eine 
Vitamin-E- Wirkung und werden iiblicherweise zusammen 
mit den gesattigten Tocopherol-Homologen aus ihren natiir- 
lichen Quellen bei der Gewinnung von Vitamin E isoliert. 
Die Bezeichnung "Tocopherol" soli in dieser Anmeldung 
auch diese Tocopherol-Homologen, also alle Substanzen 
mit \^tamin-E- Wirkung, umfassen. 

Die Tocopherole finden wegen ihrer oxidationshemmen- 
den Eigenschaften Anwendung im Nahrungsmittel- und im 
kosmetisch-phamiazeutischen Bereich sowie als Zusatz in 
auf natiirlichen Olen basierenden Anstrichfarben. 

Die Bezeichnung "Sterol" umfaBt in dieser Anmeldung 
die Sterole, die auch Sterine genannt werden. Beide Be- 
zeichnungen "Sterol" und "Sterin" werden in dieser Patent- 
anmeldung als gleichbedeutend benutzt. Die Sterole sind 1- 
wertige sekundare Steroidalkohole mit 27 bis 30 Kohlen- 
stoffatomen, die die Grundstruktur des Gonans besitzen. 
Das Kohlenstoffatom 3 des Gonans tragt die Hydroxyl- 
gruppe. Die stnakturellen Unterschiede der einzelnen bisher 
in der Natur gefundenen Sterole bestehen im Auftreten von 
Doppelbindungen innerhalb des Ringsy stems, im Eintritt 
von Substituenten an bevorzugten Stellen und in der Konsti- 
tution der Seitenkette, die am Kohlenstoffatom 17 des Go- 
nans verankert ist. 

Der wichtigste Vertreter der Sterole ist das Cholesterin, 
das frei oder verestert in tierischen Organen und Flussigkei- 
ten, insbesondere im Gehirn, im Riickenmark, den Neben- 
nieren, im Lebertran und im WoUfett vorkommt. Choleste- 
rin gehort zu den sogenannten Zoosterinen, mit denen man 
die in tierischen Fetten enthaltenen Sterine bezeichnet. Die 
pflanzlichen Sterine werden Phytosterine genannt. Die 
wichtigsten Vertreter sind Ergosterin, Stigmasterin, Campe- 
sterin und Sitosterin. Die Sterine oder Sterole sind wertvolle 
Ausgangsstoffe in der Synthese von Pharmazeutika, insbe- 



sondere von Steroidhormonen, z. B. Corticosteroiden und 
Gestagenen. Zum Beispiel kann Stigmasterin leicht zum 
Progesteron umgewandelt werden. 

Die Ausgangsgemische zum Gewinnen von Tocopherol 
5 und Sterol konnen eine \^elzahl von pflanzlichen und tieri- 
schen Substanzen sein. Die hochsten Konzentrationen von 
Tocopherol finden sich in pflanzlichen Olen wie Weizen- 
keini-, Mais-, Soja- und Palmkemol. Tocopherol findet sich 
jedoch auch in anderen Pflanzenolen, zum Beispiel Saflorol, 

10 ErdnuBol, Baumwollkeimol, Sonnenblumenol, Rapsol, 
Palmol und anderen Pflanzenolen. 

Die natiirlichen Pflanzenole enthalten nur geringe Men- 
gen an Tocopherol. Eine Auflionzentrierung ist fiir gewerb- 
liche Anwendungen erwiinscht. Verunreinigungen soUen 

15 femer abgetrennt werden, um die antioxidierende Wirkung 
und die Vitamin-E- Aktivitat zu verstarken. Die wichtigsten 
natiirlichen Quellen fiir Tocopherol sind daher nicht die 
Pflanzenole selbst, sondem die bei der Desodorierung 
pflanzlicher und tierischer Ole anfallenden Wasserdampfde- 

20 stillate, die auch Dampferdestillate genannt werden. Hier 
fallen die Tocopherole zwar konzentriert, aber gemischt mit 
Sterol und Sterolestem, freien Fettsauren sowie IViglyceri- 
den an. Besonders interessant sind die Destillate aus der De- 
sodorierung von Sojaol, Rapsol und Sonnenblumenol. Auf 

25 die besondere Eignung von Sojaol als Quelle fur Tocophe- 
role wird zum Beispiel in Fat Sci. TechnoL, 91. Jahrgang, 
1989, S. 39 bis 41, in einem Vergleich der Desodorierungs- 
destillate von Soja- und Rapsol hingewiesen. Je nach Deso- 
dorierungsverfahren enthalten die Destillate zwischen 1 und 

30 10 Gew.-% Mischtocopherole und in gleicher GroBenord- 
nung Sterole, die in iiberwiegender Menge in ihrer Ester- 
form vorliegen. 

Zum Aufkonzentrieren von Tocopherol sind unterschied- 
liche Verfahren, allein oder in Kombination, bekannt, nam- 

35 lich Veresterung, Verseifung, fraktionierende Extraktion 
und Destination. So werden Tocopherol- Konzentrate nach 
der DE 31 26 110 Al aus Nebenprodukten der Desodorie- 
rung von Olen und Fetten dadurch gewonnen, daB die in die- 
sen enthaltenen freien Fettsauren durch Anlagerung eines 

40 Alkohols verestert oder die freien Fettsauren aus den Destil- 
laten abdestilliert werden, woraufhin diese Produkte einer 
Hydrierung und anschlieBend einer Losungsmittelfraktio- 
nierung zur Extraktion der Tocoplierole unterworfen wer- 
den. Aus dem gleichen Dokument ist ein anderes Verfahren 

45 zum Aufkonzentrieren von Tocopherol bekannt. Hier wer- 
den die Desodorierungsdestillate einer Umestemng mit Me- 
thanol unterworfen und die Fettsauremethylester abdestil- 
liert. Der Riickstand wird durch Molekulardestillation auf- 
konzentriert. 

50 Ein weiteres, aus der EP 171 009 A2 bekanntes Verfahren 
bringt das Tocopherolhaltige Material mit einer ausreichen- 
den Menge eines polaren organischen Losungsmittels in 
Kontakt, das die Tocopherole, aber nicht die Verunreinigun- 
gen lost. Die mit Tocopherol angereicherte polare Phase 

55 wird abgetrennt und aus dieser das Tocopherol gewonnen. 
Femer ist die Abtrennung der Tocopherole durch Adsorp- 
tion an basischen Anionenaustauschem bekannt. Diese Va- 
riante ist moglich, wenn das Gemisch keine oder nur wenig 
Fettsauren enthalt. Die Sterole, Glyceride und andere neu- 

60 trale oder basische Substanzen werden nicht adsorbiert (UU- 
manns Enzyklopadie der technischen Chemie, 4. Auflage, 
Band 23, 1984, S. 645). 

Die GB 2 145 079 A beschreibt in einem Beispiel die 
Verwendung saurer lonenaustauscher als Katalysator zur 

65 Veresterung von in Rapsol-Destillat enthaltenen freien Fett- 
sauren mit 5 Volumenteilen Methanol, bezogen auf 1 Volu- 
menteil Desodorisierungsdestillat. Da in Methanol unlosli- 
che Bestandteile ausfallen, wird die Veresterung in einer 
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Wirbelschicht vorgenommen. Die Notwendigkeit der Wir- 
belschicht fuhrt zu einem aufw^endigen Verfahren, dessen 
Wirtschaftlichkeit bei groBtechnischer Durchfuhrung zwei- 
felhart ist. 

AuBerdem ist die fraktionierte Kristallisation zur Abtren- 5 
nung der Sterole von den Tocopherolen nach der Aufkon- 
zentrierung bekannt. Dabei geht Tocopherol in Losung und 
Sterol kristallisiert aus. Auch eine destillative Trennung von 
Tocopherol und Sterol ist moglich, aber dabei wird Sterol, 
zumindest zum Teil, zerstort. 10 

Auch in neuerer Zeit lassen die Bemiihungen bessere Ver- 
fahren zur Gewinnung von Tocopherolen zu linden nicht 
nach. So wird in einem Artikel von Gosh und Bhattacharyya 
(JAOCS, Vol. 73, No. 10 (1996)) darauf hingewiesen, daB 
ein Bedarf an neuen Prozessen zum Gewinnen von Toco- 15 
pherolen und Sterolen besteht. In diesem Artikel wird ein 
Verfahren vorgestellt, bei dem ausgehend von Sojaoldam- 
pferdestillat zunachst eine enzymatische Hydrolyse durch- 
gefuhrt wird, anschlieBend erfolgt die Veresterung der freien 
Fettsauren - ebenfalls enzymatisch - und schlieBHch erfolgt 20 
die Aufkonzentration der Tocopherole und Sterole durch 
fraktionierte Destination. Mit Hilfe dieses recht aufsvendi- 
gen Verfahrens konnten 70 Gew.-% des Tocopherols bezo- 
gen auf das Dampferdestillat gewonnen werden. 

Gemeinsam ist alien bekannten Verfahren, daB sie in der 25 
Regel recht aufwendig sind. Bei der Abtrennung der okono- 
misch gesehen eher geringwertigen Fettsaurekomponenten, 
die aber dennoch den deutlich groBten Anteil der Masse des 
Dampferdestillats ausmachen, fallen hohe Kosten an. Ein 
weniger aufwendiges Verfahren, daB ohne Reaktionsschritt 30 
Oder andere Hilfsstoffe wie Losungsmittel aus konmit ist die 
Molekulardestillation . 

So wird von Kim und Rhee (Korean J. Food Sci. Technol. 
Vol 14, No. 2 (1982)) anhand der Gegenuberstellung unter- 
schiedlicher Verfaliren zur Gewinnung von Tocopherol und 35 
Sterol ein Verfahren basierend auf molekularer Destination 
als effizienteste Methode herausgestellt. Bei diesem Verfah- 
ren wird das Dampferdestillat direkt, ohne vorherige Aufar- 
beitung einer molekularen Destination unterworfen - ledig- 
lich eine Entgasung des Materials ist ratsam. Bei dieser er- 40 
sten molekularen Destination werden jedoch mit den freien 
Fettsauren gleichzeitig 15 Gew.-% der Tocopherole und 
10 Gew.-% der Sterole mit abgetrennt. AnschlieBend erfolgt 
noch eine zweite molekulare Destination und man erhalt die 
Tocopherole in einer Ausbeute von ca. 70 Gew.-% und die 45 
Sterole von ca. 60 Gew.-% bezogen auf das eingesetzte 
DampferdestUlat. Ein wesennicher Nachteil dieses Verfah- 
rens sind naturnch die hohen Tocopherolverluste. Dies ist 
von besonderer Bedeutung, weil der Wert des im Dampfer- 
destillat enthaltenen Tocopherols vielfach den Wert aller iib- 50 
rigen Komponenten ubersteigt und somit den Rohstolfpreis 
bestimmt. Weiterhin sind die zur Verfiigung stehenden Men- 
gen an Dampferdestihat nicht beliebig vermehrbar, da sie 
nur als Kuppelprodukt der Speiseolproduktion anfallen. 

Die komplexe Aufgabe der vorliegenden Erfindung war 55 
es daher ein Verfahren zur Aufkonzentrierung von Tocophe- 
rolen und Sterolen - ausgehend von tocopherol- und/oder 
sterolhaltigen Gemischen von Fetten und/oder Fettderivaten 
- bereitzustellen, welches technisch leicht durchzufuhren ist 
und mit wenigen Verfahrensschritten auskommt, aber 60 
gleichzeitig die Verluste an Tocopherol wahrend der Aufar- 
beitung minimiert. Weiterhin sollte das Verfahren erlauben, 
auch Dampferdestillate mit einem Tocopherolgehalt unter- 
halb von 3 Gew.-% mit hohen Ausbeuten aufzuarbeiten. 

65 

Beschreibung der Erfindung 
Gegenstand der Erfindung ist demnach ein Verfahren zur 



Aufkonzentrierung von Tocopherolen und/oder Sterolen 
ausgehend von tocopherol- und/oder sterolhaltigen Gemi- 
schen von Fetten und/oder Fettderivaten, bei dem man die 
Gemische direkt einer fraktionierten Destination und einer 
Molekulardestination unterwirft. 

Es wurde nun iiberraschenderweise gefunden, daB sich 
durch Einsatz einer fraktionierten Destination fiir die Ab- 
trennung der freien Fettsaure, die aus dem Stand der Technik 
bekannten hohen Verluste an Tocopherolen vermeiden las- 
sen. Es lassen sich so mit einem nur zweistufigen Verfahren 
mehr als 90% des Tocopherols und/oder 80% des freien Ste- 
rols aus den Gemischen der Fette und/oder Fettderivate auf- 
konzentrieren. 

Fette und Fettderivate 

Als Ausgangsmaterial fiir das der Erfindung zugrundelie- 
gende Verfahren eignen sich eine Vielzahl unterschiedlicher. 
Tocopherol und Sterol enthaltender Gemische. Insbesondere 
ist es vorteilhaft, wenn man von Sojaol-, Rapsol oder Son- 
nenblumenol-Dampferdestinat ausgeht. Dieses wird durch 
Wasserdampf destination des rohen Ols als erste Stufe des 
Desodoriervorganges gewonnen. Das Destillat enthalt bis zu 
20% Sterol, 8% Tocopherol, 20% freie Fettsauren und als 
Hauptbestandteil Triglyceride (UUmann, a.a.O.). 

Das Verfahren ist jedoch nicht auf Dampfer-Destillate 
pflanzlicher Ole und Fette beschriinkt. Es laBt sich auch vor- 
teilhaft auf Tallol anwenden. Tallol ist eines der wirtschaft- 
Uch wichtigsten Nebenprodukte des Cellulose-Sulf at- Ver- 
fahrens bei der PapierhersteUung. Es wird durch Ansauem 
des bei diesem Verfahren anfanenden Natriumsalz-Gemi- 
sches von Harz- und Fettsauren erhalten. Tallol ist ein natiir- 
liches Gemisch aus Harzsauren vom Typ der Abietinsaure, 
gesattigten und ungesattigten Fettsauren sowie Fettsaure- 
estem und Unverseifbarem. Das Unverseitl^are enthalt ne- 
ben hoheren Alkoholen und Kohlenwasserstoffen auch Ste- 
role. 

Auch andere, Tocopherol-enthaltende Gemische lassen 
sich mit dem erfindungsgemaBen Verfahren aufarbeiten, 
zum Beispiel der bei der Rapsol-Methylester-Herstenung 
anfallende Ruckstand, der ebenfaUs Sterole und Sterolester 
enthalt. 

Fraktionierte Destination 

Die fraktionierte Destination wird gemaB den aus dem 
Stand der Technik bekannten Verfahren durchgefiihrt. 
Hierzu wird vorzugsweise eine mit einer Hochleistungsge- 
webepackung (z. B. Sulzer BX) ausgestattete Destillations- 
kolonne verwendet. Als Sumpfverdampfer wird bevorzugt 
ein gewischter Dunnschichtverdampfer mit einmaligem 
Durchlauf des Produkts verwendet. Als Alternative ist auch 
die Verwendung eines Fallfilmverdampfers mit minimier- 
tem Hold-up moglich. (z. B. K. Saltier, Thermische Trenn- 
verfahren, VCH Verlagsgesellschaft, Weinheim, 1988, S. 
503-507). Wesentlich zur Erzielung einer hohen Ausbeute 
ist die Minimierung der thermischen Belastung des Materi- 
als. Um eine moglichst vollstandige Riickhaltung des Toco- 
pherols und des Sterols im Sumpfprodukt bei gleichzeitig 
moglichst vollstandiger Abtrennung der freien Fettsauren 
und anderer im Vergleich zum Tocopherol leicht siedenden 
Komponenten zu gewahrleisten, werden vorzugsweise Ko- 
lonnen mit 3 bis 10, insbesondere 5 theoretischen Trennstu- 
fen eingesetzt. Packungslangen von mindestens 1, insbeson- 
dere mindestens 2 m sind bevorzugt. Andererseits darf die 
Packung nicht zu lang sein, damit der Sumpfdruck und da- 
mit die Sumpftemperatur nicht zu stark ansteigen. Typi- 
scherweise wird die fraktionierte Destination bei einem 
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Kopfdruck von 0,5 bis 10, vorzugsweise 1 bis 6 mbar, bei ei- 
nem Sumpfdruck von 1 bis 30, insbesondere 5 bis 10 mbar 
und bei Sumpftemperaturen zwischen 200 und 350, insbe- 
sondere 250 und 300°C durchgefuhrt. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform kann 5 
diese Destillationskolonne einen Seitenabzug aufweisen, so 
daB eine Fettsaurefraktion als Seitenstrom abgezogen wer- 
den kann und man zu einer qualitativ hochwertigeren Fett- 
saure gelangt. Im Rahmen der fraktionierten Destination 
werden so die freien Fettsauren und andere leichtsiedende 10 
Komponenten aus dem Gemisch entfernt ohne, daB gleich- 
zeitig Tocopherole und/oder Sterole mit abgezogen werden. 

MolekulardestiUation 

15 

In einem zweiten Verfahrensschritt wird der Sumpf der 
fraktionierten Destination noch einer MolekulardestiUation 
unterw^orfen. Es werden Tocopherol und freies, d. h. unver- 
estert vorliegendes. Sterol von hochsiedenden Bestandteilen 
des Dampferdestillats wie z. B. Triglyceriden abdestiliert. 20 
Hierbei wird vorzugsweise ein gewischter Dunnschichtver- 
dampfer verwendet, der einen integrierten Kondensator auf- 
weist. (K. Sattler, a. a. O., S. 118-120). Dadurch laBt sich 
ein geniigend kleiner Destillationsdruck erreichen, so daB 
Tocopherol und freies Sterol ohne iibermaBige thermische 25 
Belastung abdestilliert werden konnen. Der typische Druck 
bei diesem Schritt liegt bei 10^^ bis 3, vorzugsweise 10~^ bis 
2 • 10^ mbar. Die Temperaturen liegen wiederum zwischen 
200 und 350°C, insbesondere 250 und 300°C. 

Beide Verfahrensschritte konnen auch in einer Anlage 30 
zeitlich nacheinander ausgefiihrt werden, wenn der Ver- 
dampfer der MolekulardestiUation als Sumpfverdampfer fiir 
die Kolonne verwendet wird. Bei dieser Betriebsart wird 
wahrend der fraktionierten Destination der integrierte Kon- 
densator des Verdampfers niclit benutzt. Fiir den zweiten 35 
Schritt muB das Vakuumsystem unter Umgehung der Ko- 
lonne durch z. B. ein Briidenrohr direkt mit dem Verdampfer 
verbunden werden. 

1st die Menge der freien Fettsauren und der iibrigen rela- 
tiv leichtsiedenden Komponenten im Vergleich zur Menge 40 
an schwer siedenden Komponenten sehr klein, so kann es 
auch vorteilhaft sein, die Reihenfolge der Schritte umzukeh- 
ren. Dann werden freie Fettsauren, Tocopherol, freies Sterol 
und andere Leichtsieder in einer MolekulardestiUation von 
den schwersiedenden Komponenten wie z. B. Triglyceriden 45 
abdestilliert. Dieses DestiUat wird dann der oben beschrie- 
benen Fraktionierung unterzogen, wobei das Tocopherol- 
Sterol-Konzentrat als Sumpfprodukt anfaUt. 

Beispiele 50 

Bei spiel 1 

Dampferdestillat aus der SojaoLraffination wurde in einer 
Pilotkolonne (Durchmesser 70 mm), gepackt mit einer 55 
strukturierten Gewebepackung von 1 m Lange, und einem 
gewischten Diinnschichtverdampfer (0,065 m^) fraktioniert. 
Der Kopfdruck der Kolonne betrug 6 mbar. Die Temperatur 
des Heizmediums 280°C. Das Ausgangsmaterial hatte eine 
Tocopherolkonzentration von 6,2% und eine freie Sterol- 60 
konzentration von 6,9%. Die Saurezahl betrug 93. 51% des 
Einsatzes wurden als DestiUat abgetrennt. Im DestiUat 
wurde kein Tocopherol und 0,1% Sterol gefunden. Die Sau- 
rezahl des Destillats war 168. Die Konzentration im Sumpf- 
produkt betrug 13,9% Tocopherol und 11,9% Sterol. Die 65 
Saurezahl des Sumpfproduktes betrug 13. Das Sumpfpro- 
dukt wurde einer MolekulardestiUation unterzogen bei ei- 
nem Druck von 0,08 mbar und einer Heizmitteltemperatur 
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von 280°C. 60% des Einsatzes fiir die MolekulardestiUation 
wurden als DestiUat (=Dampferdestillatkonzentrat) abgezo- 
gen. Das Konzentrat hatte eine Tocopherolkonzentration 
von 24,9% und eine Sterolkonzentration von 20,3%. Im 
Riickstand wurden nur Spuren von Tocopherol (0,2%) und 
freiem Sterol (0,3%) gefunden. Die Tocopherolausbeute des 
Gesamtprozesses lag nomineU iiber 100%, die freie Sterol- 
ausbeute bei 85%. 

Beispiel 2 

Dampferdestillat aus der Rapsokaflfination wurde einer 
MolekulardestiUation unterzogen bei einem Druck von 
0,07 mbar und einer Heizmitteltemperatur von 290°C. Das 
Ausgangsmaterial hatte eine Tocopherolkonzentration von 
3,3% und eine freie Sterolkonzentration von 2,8%. 77% des 
Einsatzes fiir die MolekulardestiUation wurden als DestiUat 
abgezogen. Das DestiUat hatte eine Tocopherolkonzentra- 
tion von 4,5% und eine Sterolkonzentration von 3,5%. Die 
Saurezahl betrug 95. Im Riickstand wurden nur Spuren von 
Tocopherol (0,6%) und freiem Sterol (0,5%) gefunden. Das 
DestiUat wurde in einer Pilotkolonne, gepackt mit einer 
strukturierten Gewebepackung, und einem gewischten 
Diinnschichtverdampfer fraktioniert. Der Kopfdruck der 
Kolonne betrug 1,6 mbar. Die Temperatur des Heizmediums 
275°C. 51% des Einsatzes wurden als DestiUat abgetrennt. 
Im DestiUat wurden weniger als 0,1% Tocopherol und 0,1% 
Sterol gefunden. Die Saurezahl des Destillats war 164. Die 
Konzentration im Sumpfprodukt (=DampferdestiUatkon- 
zentrat) betrug 7,7% Tocopherol und 5,8% Sterol. Die Sau- 
rezahl des Sumpfproduktes betrug 27. Die Tocopherolaus- 
beute des Gesamtprozesses lag nomineU iiber 100%, die 
freie Sterolausbeute bei 85%. 

Beispiel 3 

DampferdestiUat aus der Rapsokaffination wurde in einer 
Pilotkolonne, gepackt mit einer strukturierten Gewebepak- 
kung, und einem gewischten Diinnschichtverdampfer frak- 
tioniert. Der Kopfdruck der Kolonne betrug 1,8 mbar. Die 
Temperatur des Heizmediums 275°C. Das Ausgangsmate- 
rial hatte eine Tocopherolkonzentration von 2,2% und eine 
freie Sterolkonzentration von 4,0%. Die Saurezahl betrug 
158. 9,2% des Einsatzes wurden als DestiUat abgetrennt. Im 
DestiUat wurden 0,1% Tocopherol und 0,1% Sterol gefun- 
den. Die Saurezahl des Destillats war 193. 69% des Einsat- 
zes wurden als Seitenstrom abgezogen. In diesem Seiten- 
strom wurden kein Tocopherol und 0,2% Sterol gefunden. 
Die Saurezahl betrug 202,5 , d. h. fiir eine Verwendung als 
Fettsaure ist der Seitenstrom hoherwertig als die entspre- 
chenden Strome aus den Beispielen 1 und 2. Die Konzentra- 
tion im Sumpfprodukt betrug 10,9% Tocopherol und 16,4% 
Sterol. Die Saurezahl des Sumpfproduktes betrug 5,6. Das 
Sumpfprodukt wurde einer MolekulardestiUation unterzo- 
gen bei einem Druck von 0,15 mbar und einer Heizmittel- 
temperatur von 290''C. 72% des Einsatzes fiir die Moleku- 
lardestiUation wurden als DestiUat (=Dampferdestillatkon- 
zentrat) abgezogen. Das Konzentrat hatte eine Tocopherol- 
konzentration von 14,8% und eine Sterolkonzentration von 
23,5%. Im Riickstand wurden nur Spuren von Tocopherol 
(0,2%) und freiem Sterol (0,6%) gefunden. Die Tocopherol- 
ausbeute bei des Gesamtprozesses lag nomineU iiber 100%, 
die freie Sterolausbeute bei 88%. 

Vergleichsbeispiel 

Dampferdestillat aus der Sojaolraffi nation wurde zur Ent- 
sauerung einer Kurzwegdestillation bei 1 mbar und 250^C 
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unterzogen. Das Einsatzmaterial hatte eine Tocopherolkon- 
zentration 9,8% und eine freie Sterolkonzentxation von 
8,1%. Die Saurezahl betrug 100. 58% des Einsatzes wurden 
als Destillat abgetrennt. Im Destillat wurden 2,6% Tocophe- 
rol und 0,9% Sterol gefunden. Dies entspricht einem Verlust 5 
von 20% des eingesetzten Tocopherols mit dem Destillat. 
Andererseits betrug die Saurezahl des Ruckstands noch 35, 
so daB die Entsauerung bei weitem nicht so vollstandig wie 
in den oben genannten Beispielen ist. 

10 

Patentanspriiche 

1 . Verfahren zum Aufkonzentrieren von Tocopherolen 
und/oder Sterolen aus tocopherol- und/oder sterolhalti- 
gen Gemischen von Fetten und/oder Fettderivaten, da- 15 
durch gekennzeichnet, daB man die Gemische direkt 
einer fraktionierten Destination und einer Molekular- 
destillation unterwirft. 

2. Verfahren nach dem Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als Sumpfverdampfer fiir die fraktio- 20 
nierte Destination ein gewischter Dunnschichtver- 
dampfer eingesetzt wird. 

3. Verfahren nach dem Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als Sumpfverdampfer fiir die fraktio- 
nierte Destination ein Fallfilmverdampfer eingesetzt 25 
wird. 

4. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB als Ausgangsstoffe Dampferdestil- 
late eingesetzt werden. 

5. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch ge- 30 
kennzeichnet, daB man Rapsol-, Sonnenblumenol- 
oder Sojaoldampferdestillate einsetzt. 

6. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man zuerst die Fraktionierung und 
dann die Molekulardestillation durchfiihrt. 35 

7. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man zuerst die Molekulardestillation 
und dann die Fraktionierung durchfiihrt. 

8. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 7, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man eine Fettsaurefraktion als Sei- 40 
tenstrom aus der Kolonne abzieht. 



65 



- Leerseite - 



